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proseseksitasidalamanalisis boron dan kadmiumdenganspektrografiemisi. Hal ini







pengembanyang paling baik adalah5%. Hubungankadarboron dan kadmiumyang
didapatkansaateksitasiyang divariasiwaktu digunakanuntukmenghitungkonsentrasi
sehinggadiperoleh hubungankonsentrasidenganwaktu. Dengan metodediferensial
diperolehdiperolehbahwareaksiitumengikutiordesatu.Selanjutnyadatadiolah dengan
menggunakanmetodeintegral, sehinggadidapat untuk persamaaankecepatanreaksi
boronyaitu -fa =- dCa =O,066CA' mg danuntukkadmiumyaitu:
dt g.s
dCed 1mg




KINETICS STUDY OF EXITATION PROCESS ON DETERMINATION OF UNSURE
BY EMISSION SPECTROGRAPHIC METHODE. The researchaim was to searchthe
rateof reactionequationoccurredin theexcitationprocessduringthe determinationof
boron and cadmiumimpurities in U308 by emissionspectrographicmethode.It was
intendedto obtain additional informationthat could be used to improvethe analysis
methodusing emissionspectrographic,especiallyon the excitationprocess.From the
intensity relationshipwith the carrier concentration,the best carrier concentration
obtainedwas 5%. The relationshipbetweenboron and cadmiumcontainedobtained
duringtheexcitationbeingvariedwith time is usedto counttheconcentrationso thata
relationshipbetweentheconcentrationandtimewasobtained.By differentialmethod,the
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relationshipbetweentherateandconcentrationwasobtainedthatthesereactionsfollowed
first orde. This first orde could evaluatedwith integralmethode.The rateof reaction
equations obtained for boron and cadmium respectively were
___ dCB _ 1mg dCCd 1 mg
rB - - O,066CA and - rCd =- -- = 0,068 CA -.'






yang dapatdiperolehdari penelitianini adalahmenambahinformasi ilmiah




dapattereksitasisehinggadiperolehhasil yang sesuaidenganyang adadalam
cuplikan.Oleh karenaitu diperlukanenergidan waktu yang memadai.Pada
umumnyahal ini dilakukandenganmelakukanvariasiwaktu eksitasisebelum
analisisyang sebenamya.Pada makalahini datavariasi waktu itu dievaluasi
sehinggadiperolehpersamaankinetika.Jika persamaankinetikasudahdiperoleh








spektratersebut dapat terjadi karena adanyapancaransinar (dari panjang
gelombangtertentu)akibatperpindahanelektrondari tingkattenagayanglebih
tinggi ke tingkat tenagayang lebih rendah. Garis spektra pada panjang
gelombangtertentuadalahkarakteristikuntuksetiapunsur.Metodeini bersifat





orbitalpaling luarakantereksitasike tingkatenergielektronyanglebih tinggi.
Keadaantereksitasimerupakankeadaanyangtidak stabildan secepatnyakan
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Pancaransinar ini jika dibiarkanmelaluisuatualat pendispersisepertiprisma
melewaticerminmakaakandiperolehsuatuspektrumemisiyangditangkapoleh
film ataupelatfoto yang dipasangdi belakangprisma.Intensitassinar yang
dipancarkanoleh atomunsur tersebutmenyebabkanpelatfilm menjadihitam
padatempat-tempattertentuyangterkenasinartersebut.Untukbisamengetahui
bentukspektrumnya,film ataupelatfotoharusdicuciterlebihdahulu.Pencucian
film ataupelatfoto ini dilakukandi kamargelap.Instrumentasialatspektrografi
emisisecaragarisbesarterdiriatasempatkomponenutama,sebagaiberikut[2.3].
SumberEksitasi





Temperaturyangdihasilkanoleh sumbereksitasinyalaapi ini antarasuhu
1000DC - 3000DC.
2. Tenagalistrik(elektricarcsource)
Temperaturyang dihasilkanoleh sumbereksitasibusur listrik ini antara
suhu3000DC - 8000DC. Berdasarkanrangkaianelektronik,suinbereksitasi
tenagalistrikdibedakanmenjadi:
a. Directcurrentarc (dcarc)
Sumber eksitasi ini paling sering digunakan karena mempunyal
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tidak begitumenguntungkanuntukmenentukanunsur makro (mayor
elements)karenaadanyaabsorpsidiri (selfabsorbtion)spektra.
b. Alternatingcurrentarc (acarc).
Sumber eksitasi ini lebih stabil daripadasumbereksitasi lainnya.
Sumberini seringdigunakanuntukmenentukanunsur-unsurkelumit
dalam logam maupun larutan. Dengan sumber eksitasi ini dapat
diperoleh kepekaandan ketelitian yang tinggi. Temperaturyang
dihasilkandapatmencapai8500°C.
c. Sparkarc.










Laser dapat digunakanuntuk mengeksitasiatom dari unsur yang























elektrodelogammumi,seperti: tembaga(Cu), perak(Ag), alumunium(AI), dan
platina(Pt).





















a. Prosedurspesifik untuk unsur yang akan ditetapkan,meskipunkadang-






d. Pemisahanyang sukar dan berkepanjangandenganmetodekimia dapat
dihindari.
21
JPN, Vol,2No. I, Mei 2008 ISSN 1978-8738
Kerugian yang biasa terjadi pada metodespektrografiemisi adalahsebagai
berikut.
a. Penggunaanyang berhasilmenuntutpengalamanyang luas, baik dalam
operasialatmaupundalammembacadanmenafsirkanspektra.
b. Untukanalisiskuantitatifdiperlukanstandar(biasanyakomposisinyaserupa
dengankomposisibahanyang akan dianalisis),oleh karenaitu contoh-
contoh yang tidak dikenal akan memberikanmasalahrelatif sulit bila
diperlukanhasHkuantitatif4•S].
Padapenelitianini digunakansumbereksitasi"Arc arussearah"(DC Arc) yaitu
sejenismuatanlistrik (loncatanmuatanlistrik) yangterjadiantaraujung-ujung
sepasangelektrodayang terbuatdari sebatanggrafit ataudari batanglogam
denganjarakkira-kira1-20mm.Arc arussearahdihasilkanolehselisihtegangan
rendah(lowvoltage)antara10-50volt danamstinggi (highcurrent)antara1-35
amper.Bila atom-atomunsurdieksitasikandalamArc DC (busurarussearah)
makaakanmemancarkanradiasi.Radiasi ini jika dibiarkanmelaluisuatualat
pendispersiseperticermin maka akan diperolehsuatu spektrumsinar yaitu
spektrumemisiyangditangkapolehpelatfilm yangdipasangdi belakangprisma.
lntensitassinaryang dipancarkanoleh atomunsurtersebutmenyebabkanpelat
film menjadihitam padatempat-tempattertentuyang terkenasinar tersebut.
Untuk bisa mengetahuibentukspektrumnya,pelat film hams dicuci terlebih
dahulu[2].Datayangdievaluasidiperolehdarianalisisborondancadmiumdalam
U30sdenganpengembanGa203,LiF, danAgCI.
Reaksi yang terjadi dalamprosesanalisisunsur takmurnianini adalah
unsurboron dan kadmiumdenganpengembansulingan,sedangkanpengotor-
pengotorlain yangterdapatdalamU30g dianggapinert.Rangkaiankejadiandi
dalamanalisisspektrografiemisi dapatdinyatakansebagaiberikut: Di dalam
sistemeksitasiterjaditransisiatom-atomdalamcuplikanke keadaanfasegas
C -+ N; transisi sejumlahtertentuatom-atomdari keadaangas ke keadaan
tereksitasiN -+N·; perubahantenagaeksitasimenjadiradiasigarisspektra
N· -+ I; pengubahanradiasigarisspektramenjadibesaranyangdapatdiukurI





























































Ne((a~ou')jauh lebih besardari pada AID maka Persamaan2 dan 3 dapat
disederhanakanmenjadiPersamaanBoltzmansebagaiberikut.
• Er/N1 _ gr1 - IkT---e
No gro
Sebaliknya,bila kerapatanelektronkecil yang berartiNe kecil, maka nilai




N; __ 1_ gr1A e-EXT
- RI 10No ~Ne gro
Nilai Ne::::1015cm-3berlakuuntukPersamaanBoltzman dannilai Ne~ 1013cm-3
untukkondisicoronalmodelpadaPersamaan9. Rumuspendekatanyangdapat
digunakanuntukmemperolehjumlah atomtereksitasiN; dapatditulis sebagai
berikut.
(10)
Denganmengetahuinilai R, makapenampangelementer(0") dapatditentukan.
Jika nilai penampangelementerdankoefisienEinstein,A, diketahui,makanilai
N; dapatditentukan.
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Di dalampraktekanalisisspektrografiemisi,nilai Er berkisarantara3-15
ev,Te berkisarantara0,5- 4 ev dandalamplasmasparkNe berkisara 1017em-3,
sedangkandi dalarnarcNe berkisarantara1014- 1015em-3[3].















dalam sumbereksitasi dapat ditulis denganpersamaanpendekatansebagai
berikut.
(12)
bl ~ 1;padavariasikonsentrasitertentunilaibl danal adalahkonstanta.
Padaprosesperpindahanatomdari euplikanke keadaanfasegas,jumlah
atom yang masuk ke daeraheksitasi per satuanwaktu sebandingdengan
konsentrasiatomdalameuplikan,yaitusarnadengancrC danjumlahatomyang
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spektrum unsur secara komparatif yaitu dengan menggunakanstandar
(pembandingi6]•



















waktu. Hal ini dilakukan dengan cara melakukanvariasi waktu eksitasi.
Konsentrasiawalunsurtakmurnianadalahsarnadengankadarmaksismumyang
terdeteksiyang diperolehdalamwaktu optimum.Konsentrasiyang terdeteksi
dari beberapawaktueksitasiyanglebih pendekdari waktuoptimumnyaselalu
lebih rendahdari konsentrasimaksimumini. Selisih konsentrasimaksimum
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dengankonsentrasiyangterdeteksimerupakansisaunsuryangtidaktereksitasi.
Dari kurva konsentrsasidengan waktu dilakukan analisis dengan metode
diferensialuntukmemperolehordedan konstantakecepatanreaksi. Langkah-
langkahyangharusdiikuti,adalahsebagaiberikut[S]:




2. Untuk mendapatkanpersamaanreaksi makadibuat grafik log (-dCA/dt)
denganlogCA.
Denganmengikutihubungankonsentrasidenganwaktumakadapatdiketahui





Penyusunankembalidan integrasidalambatasC =CosampaiC =Ct dan
waktut =0 sampaidengant =t menghasilkanpersamaansebagaiberikut.
(20)
BerdasarkanPersamaan20dapatditentukannilaik.















mengurangi efektifitas ini adalah unsur-unsur yang mempunyai
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Bahan-bahanyangdigunakanadalahuraniumoksida(U02), U30g SRM, asam
format (HCOOH) Merck, asamnitrat 3 N Merck, aquadest,alkohol Merck,
pengemban(Ga203,LiF, danAgel) SpexIndustry,Kodak DeveloperD 19,dan
KodakRapidFixer.
Alat
Alat-alat yang digunakanadalah seperangkatalat kalsinasi,pengaduk,kaca
arloji, cawanporselin,gelasbeker100ml,gelasukur50ml, labutakar25ml dan
5 ml, kompor listrik, unit analiser SpektrografiEmisi, densitometer,film,
timbangananalogSartorius2405,danpenggemsporselin.
Cara Kerja
Cuplikan dibuatdari uraniumdioksida (U02) ditambahasamnitrat (HN03)
sampailamtsehiggadiperolehlamtanuranilnitrat(U02(N03)2).Lamtanuranil
nitrat ini dipanaskan.sampaimendekatikering, lalu ditambahasam format
(HCOOH) tetesdemitetessampailamtsehinggadiperolehlamtanuranilformat
(U02(COOH)2)' Uranil formatdiuapkandan dikalsinasidengansuhu 850°C
selama 3 jam. Setelah itu dicampur pengembansulingan sebanyak2,5%
menggunakanpenggemsporselen.Pengembansulinganyangdigunakanadalah
campurandari AgCI, Ga203,dan LiF denganperbandingan95:1:4. Cuplikan
yang berbentuk serbuk ini ditimbang sebanyak 100 mg untuk diukur
transmitansinyamenggunakanspektrografiemisi. Untuk menentukanjumlah
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pengembanyang baik dilakukanvariasi pengembansebanyak5%, 7,5%, dan
10%.
Standardibuat dengan U308 SRM yang sudah ditambahkandengan
pengemban.Konsentrasiborondankadmiumpadamasing-masingstandarsudah
diketahui.Masing-masingseristandarditimbang100mguntukdieksitasikan.










Oi sampingitu juga dilakukan proseseksitasidenganwaktu paparanyang
berbedadan dilakukanproseseksitasiuntukcuplikan5% pengembandengan
memvariasikanwaktu5, 10,15,20,25,30,dan35detik.
Hasil eksitasidalampelatfilm dapatdilihat denganmencucipelatfilm,
dengancaramerendampelat film dalamdeveloperselama5 menit,kemudian
direndamdalamfixer selama5 menit, lalu dicuci denganair mengalirselama
kuranglebih5 menit,laludikeringkan.
Analisis kualitatif dan kuantitatifdlakukandenganalat densitometer.
Analisis kualitatifberdasarkanpadaspektrumstandarFe di berbagaipanjang
gelombangsedangkananalisis kuantitatifnyaberdasarkanpada densitasatau
persen transmitansidari masing-masingspektmm unsur yang dianalisis
dibandingkandenganpersentransmitansistandar.
HASIL DAN PEMBAHASAN
Bahan bakar uraniumoksida (U02) yang digunakansebagaicuplikan hams
diubahterlebihdahulukedalambentukoksidayanglebihstabilpadasuhutinggi.
SenyawaU02 jika dipanaskanakan bereaksidenganoksigen di udara dan
menghasilkanU03atauU308•Oleh karenaitu, sebelumU02digunakansebagai
cuplikanmakaU02 hamsdikalsinasiterlebihdahulumenjadiU308 yang stabil
padasuhutinggiagarpadasistemeksitasiunsurtakmurnianyangterdapatpada
cuplikandapattereksitasidenganbaik. Jika cuplikandalambentukU02 yang
mengandungunsurtakmurnianlangsungdieksitasikan,makaunsurtakmurnian








yaitu U30g SRM (StandardReferenceMaterials) maka cuplikan yang akan
dianalisisdiusahakansarnadenganmatriks standarsehinggadiharapkansifat
eksitasiU30g tidakjauh berbedadenganstandamya.waktu exposure(paparan)
padasaatcuplikandieksitasi.
Konsentrasipengembanyang baik ditentukandenganpercobaanvariasi
pengembanAgCI, Ga203,danLiF yang ditambahkanke dalamcuplikanU30g
denganwaktuexposure(paparan)15,25,dan35detik.Dari hasilpenelitianyang
diperolehmenunjukkanbahwasemakinbanyakpengembanyang ditambahkan
maka intensitasyang diperolehsemakinbesar.Hal ini disebabkansemakin




semakinbesar.Dari percobaandapatdiketahuibahwa hasil analisis terbaik
digunakankonsentrasipengemban5%.Untuk itulahpadavariasiwaktuexposure
(paparan),pengembanyangditambahkankedalamcuplikanadalah5%.
Hasil eksitasiU30g SRM adalahtransmitansidari masing-masing
U30g SRM yang kemudiandikonversikanmenjadi intensitasdengan
rumusD =Log lIT. Intensitasyangdidapatkankemudiandihubungkan
dengankonsentrasiU30g SRM sehinggamenghasilkankurva kalibrasi
standarantarakonsentrasisebagaix danintensitasebagaiy menjadigaris
regresisepertiditunjukkandenganPersamaan15 diperolehdari kurva
kalibrasitersebut.Persamaangaris untuk boron adalahy =0.0913x+
0.0398.Persamaangaris untukkadmiumadalahy = 0.0125x+ 0.0512.
Persamaangaris regresi inilah yang digunakan untuk menghitung
konsentrasicuplikankarenasudahmemenuhiuji korelasidengannilai r
yang signifikan dan linier. Nilai intensitasdari tiap-tiap cuplikan
disubsitusikanpadanilai y dari persamaandandiperolehnilai x sebagai





ISSN 1978-8738 TinjauanKinetika...(Noor AnisKundari,dkk)
Tabell. KonsentrasiCuplikanBoronpadaSetiapVariasiWaktu
Waktu(s)










9 659361425 208 33 6
Tabel2.KonsentrasiCuplikanKadmiumpadaSetiapVariasiWaktu
Waktu(s)
n(pp )88 5 9.. 6 0 8 66968 3153.3 72 62 8
Dari yang ditampilkanpadaTabel 1 dan3, C adalahkonsentrasiyangterukur
ataudapatdikatakanmenunjukkanunsuryang dapattereksitasi,sedangkanCA
adalahkonsentrasiunsur yang masih terdapatdalamcuplikan.Semakinlama
waktuexposure(paparan)makakonsentrasiyangdidapatkanakansemakinbesa




Untuk mendapatkanpersamaankecepatanreaksi pertama dilakukan
pengecekekanorde reaksi menggunakanmetodediferensial.Metode analisis
diferensialberhubunganlangsungdenganpersamaanlaju/kecepatandiferensial
yang akan diuji. Pada metode ini, konsentrasiyang didapatkankemudian
dihubungkandenganwaktusehinggadiperolehsuatukurvadimanaantaragaris
yangsatudenganyanglaindihubungkandandibuatsuatugarisyangsmooth.

















Dari kurva sepertiGambar3 diambil beberapatitik konsentrasidan waktu
kemudianditentukanslope padagaris singgungtitik-titik yang dipilih. Slope
dCA/dt=rAadalahlajureaksipadakomposisiini. Untukmendapatkanpersamaan
kecepatanreaksimakasesuaidenganPersamaan18dibuatgrafik log (-dCA/dt)
denganlog CA. Hasil yangdiperolehdapatdilihatpadaTabel 3 danGambar4
untukborondanTabel4 danGambar5 untukkadmium.
Tabel3. KonsentrasiCuplikanBoronpadaSetiapVariasi Waktu


















48 4179844 4 79512
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Dari kurvahubunganlog dCA/dtdenganlog CA untukcuplikanborontersebut
didapatkanpersamaankecepatanreaksinyayaitu:
dC






































_ rCd=-~ =O.062C 0.7mgdt A ~g.s
Dari hasil perhitunganyang telah dilakukandenganmenggunakan
diferensial didapatkan persamaankecepatanreaksi untuk boron
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Oari kurvakonsentrasidenganwaktuyangdigunakanuntukmenghitung
persamaankecepatanreaksidapatdilihatbahwatidak semuatitik beradapada
garis smooth.Hal ini dapatdisebabkankuranghomogennyacuplikandengan
pengembanmeskipunsudah diusahakandicampurdengancara manual dan
memakanwaktu yang cukup lama karenapencampuranunsur dalambentuk





mengikuti reaksi orde 1 yaitu reaksi-reaksiberbandinglangsung dengan
konsentrasiwalaupunordereaksiyangdidapatkanuntukboronadalah0,81dan
untukkadmiumadalah0,7yangnilainyadekatdengan1.Reaksiorde1ini dapat
dievaluasi lebih lanjut denganmenggunakanmetodeintegral,yaitu dengan
membuatkurva hubungan-In (CA/CAo) denganwaktu sehinggadiperoleh























Gambar7.Hubungan-In (CA/CAo) denganwaktuuntukCd •














Dari hasil penelitianyang diperoleh,maka dapat ditarik kesimpulan
sebagaiberikut:









-rCd :=:- dCCd :=:0,068CA1 mg.
dt g.s
SARAN
Untuk memperolehinformasiyang valid perlu dilakukanpenelitianberulang-
ulangmengenaitinjauankinetikapadapenentuanunsur-unsurtakmumiandalam
bahanbakarnuklir agardiperolehpersamaankinetikareaksidenganketelitian
dan kecermatanyang tinggi. Selain itu, dapatdilakukanpenelitianmulai dari
preparasi cuplikan untuk mendapatkanpersamaankinetika reaksi secara
menyeluruh.
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